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Die vorliegende Erfindung bet riff t ein Verfahren zur Reinigung 
von PlUssigkeiten und Gaaen, welche Verunreinigungen, v/ie Koh- 
lendioxyd, Schwef alwaaaerstoff und Kohlenoxyaulf id , enthalten. 

Flliaeige Kohlenwaseeretoff #le und ebenao Gase, wie Raffinerie- 
gaae und Erdgase aua den vereohiedenaten Quellen, enthalten af- 
ter a betrUehtliohe Hengen an aohwef elhaltigen Verunreiniguhgen 
und/oder Kohlendioxyd, wahrend andereraeits auch bei der tech- 
nischen Grofiheretellung von Ammonia* flir die weitere Verarbei- 
tung zu DUngemitteln oft botrachtliche Mengen an Kohlendioxyd 
entfernt warden mtiaaen. 
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Zur Entfernung solcher unerwunschteii Be at and t ile aind 
aohon die verschiedensten Amine verwendet Oder "verge achla- 
gen worden, inabeeondere Monoathanolamin (MEA) Diftthanol- 
amin (DBA) und Diiaopropanolamin (DIPA). Jedea dieaer Ami- 
ne weiat jedoch beatimmte Nachteile auf. Wahrend Mono&tha- 
nolamin im allgemeinen bei der Entfernung von Sohwefelwaa- 
aeratoff und Kohlendioxyd zu befriedigenden Ergebniaaen fiihrt, 
let 68 dobh nicht zur Entfernung von Kohlenoxyaulfid geeig- 
net p weil ea mit dieaer Subatanz Verbindungen biidet, die aich 
nur eohwer regenerieren lassen f so dafi eine gewisae Menge Mo- 
noathanolamin unwiderruflich verloren geht. Dlathanolamin wei8t 
keinen entapreohenden Kachteil auf , doch iat ea sehr viBkoe 
und reagiert nur langaam mit Kohlenoxyaulfid. Auch iat es fUr 
die Entfernung von Schwef elwaaaoratof f und Kohlendioxyd nicht 
ao wirkaam wie Monoathanolamin. Diiaopropanolamin iat r ar in 
mancher Hineicht besser mIb Diathanolamin, doch reagiert ea 
immer noch verhfiltniamaBig langaam mit Kohlenoxyaulf id. 

Die vorliegende Srfindunf? beruht auf einer aehr auagedehnten 
Unterauohung mit deu 2iel f andere Substenzen aufzufinden, die 
den voratehend genannten Aminen Uberlegen sind und doch tfnaicht 
lich' der Heratellungskosten, der AnwendungamBglichkeiten und 
der Moglichkeit einer praktiaoh vollatandigen Regenerierung fUr 
die Anwendung im grofl-technischeE HaB8tab befriedigend sind I 
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Oberraschenderweis wurde ge fund en, dafl zwei Klaaaen von 
Amine* vorhanden eind, namlich Alkanolalkylamine und Mor- 
pholine, welche weeentliche Verbeaaerungen im Vergleioh zu 
den bisher gebrauchten Aminen ergeben. 

Demgemafl bezieht eich die Erfindung auf ein Verfahren but 
Reinlgung von Flttaeigkeiten und Gaaen, welche Bchwefelwaa- 
aeratoff und/oder Kohlendloxyd und/oder Kohlenoxysulf id , ale 
• Verunreinigungen enthalten. Dae Verf afcren iet dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl die FlUaaigkeit Oder das Gas mit einem fliiaei- 
gen Abaorptianamittel behandelt wird, welches aua einer wfieae- 
rigen Ldaung von wenigatena einem Amin aue der Gruppe der Al- 
kanolalkylamine und Morpholine besteht, so dafl ein Produkt mit 
einem herabgeaetzten Gehalt an Yerunreinigungen und ein fltts- 
eigea Abaorptionsmittei mit den darin abaorbierten Verunreini- 
gungen erhalten wird, wbei wenigatena ein Teil-dea verbrauch- 
teu Absorptionsmittela nach DurchfUhrung einer desorptiven Re-' 
generierung erneut zur Behandlung weiterer Mengen dea su rel- 
nigenden Auagangamaterlala eingeaetzt wird. 

Die Alkanolalkylamine eind aekundare Amine der naohatehenden 

allgemeinen Pormelt 




H - K 
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in welcher eine Alkylgruppe (-° n H 2n+l^ Dedeutet » wah ~ 
rend R 2 OII eine Alkanolgrupp (-C m H 2m 0H) daretell't, wobei 
n und m gleich Oder verechieden aein ktJnnen. 

Oeeignete Alfcanolalfcylaolne Bind beiapielaweiee die folgen- 
dent 

Ithanolmethylaain, (Methylaainottthanol, MAE) , AthanolaVthyl- 
atain (XthylaminoaVfchanol, KAS), Xthanol-n-propylamin. Xthanol- 
isopropylamin, n-Propanolmetnylamine. Isopropanolmethylamine, 
n-Propanolathylamine. I so propano lathy leimine, n-Propanol-n- 
propylamine, n-Propanolieopropylamine. leopropanol-n-propyl- 
amine, Isopropanoliaopropylamine, etc. 

In der vorliegenden Beechreibung ' bezieht aich der Auedruck 

» Morpholine n auf Morpholin aelbat una homologe Verbindungen* 

Horpholin selbst iet ein eekund&rea Amin der naohstehenden 
Formers 

■ 

H 

und bei eeinen homologen Verbindungen sind ein oder mehrere 
der on Kohlenstoffatone gebundenen Waaseretoffatome dureh Al- 
kylgruppen ereetst. 
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I in Rahmen der Brfindung eignen sich u.a. die nachatehenden 
Morpholinei 

Morph lin, 2 f 6-Dimethylmorpholin (2,6-DMM): 




B 



2,6-DiathyImorpholin, 2,3, 5,6-Tetramethylmorpholin, 2,3,5,6- 
Tetraathylmorpholin, 2-Methylmorpholin, 2-Xthylmorpholin, 2- 
Methyl-6-athyimorpholin. 

Xm allgemeinen werden Amine der vorstehend erlauterten beiden 
Verbindungsklassen bevorzugt, v/elche einen mittleren Siede- 
punkt im Bereich von a«B* 120 bis 200° aufweisen. HtJhersie- 
dende Verbindungen weieen ia allgemeinen eine so hone Viako- 
eitat und eine so niedrige Beladungekapazitat (besogen auf das 
Gewicht) auf, dafi 'sie fur die moisten Anwendungasswecke nioht 
sehr erwUnscht sind. Bei niedrigersiedenden Verbindungen, kann 
dag eg en das AusmaB der Verdampfung der Amine bo wo hi wahrend 
dei* RegenerierUng als auch wahrend der Gasreinigung so grofl 
sein, dafl die damit verbundenen Aminverluate Oder die Koeten 
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zur Verhiitung d reelben, beispielsweise duroh Anwendung 
▼on Waechvorrichtungen zur RUckgewinnung der Amine aue 
dan behandelten Sub at an is on und/oder den Oasen, welche den 
Regenerator verlaueen* untragbar hoeh warden. 

In Rahmen der Erf indung werden im Bereieh von 135 bis 180° 
aiedende Amine beeondere bevorzugt. 

Zu dieeen bevorsugten Aiainen gehSren Methylamino&thanol (Sie- 
depunkt 155 bis 159°) » Athylamino&thanol (Siedepunkt 167 bis 
170°) und 2,6-Dimethylmorpholin (Siedepunkt 147°) , zumal die- 
ee Amine den euaatzlichen Vorteil aufweieen, dafl eie leicht 
und billig hergeotellt werden kflnnen. 

Methylaminoathanol kann leicht durch umaetzung von Methylamin 
mit Athylenoxyd gowonnen werden. Kethylamin ist im grofltech- 
nisohen Maflstab auereichend vorhanden und relativ bilMg. 

Athylaaino&thanol wird in gleicher Weiee durch Umsetzung zwi- 
sohen Athylamin und Ithylenoxyd hergestellt. 

2 f 6-Dimethylmorpholin wird duroh Entwttaeerung von Diieopropa- 
nolamin erhalten. 

Die Amine kttnnen in Form der reinen Koaponenten oder ale tech- 
nieohe Produkte eingeeetzt werden. 
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Xm letzteren Fall kann es manchmal rwUnscht od er notwendig 
aein, die betreffend n Komp nenten oder der n <remi8Che vor 
Anwendung ala flttasigea Abaorptionaraittel einer Oder mehre- 
ren Reii^gungabehandlungen zu unterwerfen . 

Der Amingehalt der AbeorptionaflUaaigkeit kann innerhalb ei~ 
nee weiten Bereichea variieren und er llegt tiblicherweise zwi- 
echen 0,5 und 8 Mol pro Liter und vorzugaweiee zwlachen 1 und 
6 Mol pro Liter. 

£s wurde ge fund en, dafl auoh die Anwesenheit anderer Komponen- 
ten aancnmal von Vorteil iat. Dieee Komponenten, wie Glykole, 
z,B. Biathylglykol oder JTriathylenglykol, kbnnen dem fltissigen 
Abaorptionsmittel, beiapielaweiae zwecka Entfernung von Wasser 
zugesetzt werden. 

GemiiG einer weiteren AuafUhrungsf orm dea erfindungBgemaflen 
Yerfahrene wird ein flttsaigea Absorptionamittel verwendet,wel- 
chea ein oder raehrere Alkanolalky lamina und/oder Morpholine in 
Kombinatlon ait einem Oder aehreren phyaikaliaohen Itfaungeait- 
teln fUr die aua dem Auagangamaterial zu entfernenden Verun- 
reinlgungen enthalt. Die Be modifizierten AbaorptionaflUaaig- 
keiten kbnnen entweder Waaaer enthalten oder prakti8Ch waaaer- 
frei aein. 

Ale phyaikaliache Loaungaalttel fur die DurchfUhrung dleaer 

AuafUhrungeform der Erfindung eignen aich s.B. Cy clot etrame thy - 

lenaulfon und desaen Derivate, aliphatlache SUureaaide, Perha- 

logenalkane, H-alkylierte Pyrrolidone und H-alkylierte Piperi- 

done • 
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Di Derivate der Grundsubstana Cyclotetraroethylenaulf on 
bzw. Thiophentetrahydro-1, 1-dioxyd, die auoh unter der 
Bezel chnung " Sulfolan u bekannt iat, aollen vorzugaweioc 
nlcht mehr ale 4 und inabe Bond ere nieht mehr als 2 Alkyl-, 
Aryl-, Aralkyl- und/oder Alkoxyaubetituenten am Tetramethy- 
lenaulfonring aufweisen. Bevorzugt werden dabei substituie- 
rende Gruppen mit 1 bis 4 Kohl ens t of fat omen. 

Sulfolan aelbat utellt einen bevorzugten Vertreter dieser 
Verbindungaklaaae dar. 

Als Amide eignen sich Dialkyl-N-substituierte aliphatieche 
Saureamide und insbesondere Dime thy If ormamid . Vorzugsv/eise 
weisen die direkt an das Sticks toff atom gebundenen Alkylgrup- 
pen jeweils 1 bis 4 Kohl ene toff at ome auf y wobei insbeaondere 
Derivate von SUuren mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen pro Mole- 
kUl bevorzugt werden. 

AuBer dem bereits erwahnten Dime thy If ormamid gehOren zu die- 
ser VerbihdungBklasse die nachstehenden Substanzen MethylSthyl- 
f ormamid » Diathyl f ormamid, Fropylme thy If ormamid, Dibuty If ormamid 
Dime thy laaet amid, Me thy lathy lac et amid, Formamld und Aoetamid. 

Geeignete Perhalogenkohlenstof f e slnd Perf luoralkane , wie Per- 
fluorathan und Perfluorbutan, sowie Perchloralkane, z.B. Per- 
ohlorpropan. 
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Die im Rahman der fir Tinting unwind bar.*a N-ALkylpyi roiidoao 
unci N-.Ukylpiperldone konaen an 11c KohXenatof fa-toma der he- 
t-woayeliauban RXnge uuh noc-ii Fioifcenkebben gohuxid-w enbhal- 
terw Falla derarbl-e ' It -rile. U;*.n vorl lagan, banc? ilb ea nioh 
vorzugoweiae um AlkylgruprKm, woboX claim did (fesaaUmhL ui 
Kohlenofcoiratomen in joder fSe.Uonkatbe bevorzugt 1 oder 2 be- 
tray t. Obi tcherweiae v/urden jadoch bo\rorzu/$b unauoatituiertu 
N-alkyXierte l*yrrolXdone und !.'ii«?:ridone eiugeaetzt. U s Alfcyl- 
substitueri- an dem Kb lokubof fab^M kann eine beliebige Aikyl» 
gruppe sein, doch wird La allgem.. Inon Alkylgruppen mib .L biu 
4 Ju ii.lena bo-ff ataman der 7\>rzug gegebwi, H-Mubtylpyrrolidcn 
stall b ein beaondera geeignetea phyziLkalieohee LS jungamitbel 
dar. 

iJer Amingehalt dieaer liiodifizferben AbaorptioncCltiaaigkei ten 
liegfc Ublicherweioe zwiochen 0,5 und 8 Mol pro Liter and vor- 
zugoweiae zwiaehen 1 und 6 Mol pro Liber, wobel d^r reatllche 
Anteil der FlUaaigkeit aus einem oder wehroren phyaikaliachan 
LBaungamitteln und gegebenenfalla aus weXberen Komponenben be- 
eteht. Bei dieaer Auafuhrungaform dee erf induing rjinaHen Ver- 
fahrena kann jedoeh die Anweaenheit weiberer Komponenben manch - 
mal von Vorteil aain. 3o kann es aich iu manchen Fallen ale 
zweokmafiig erweiaen, daB die Abeorptionaf lUseigke Lten auoh 
noch eine gewiaae Waaaermenge enbhalten, beiapielaweije im Be- 
reicb von 1 bie 30 Gew.-J* p inabeaondere well aich dadurch ihre 
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VLokooikat verringert und die ftegenerierung einfaohei* und 
billiger wlrd. 

Biese modif iaierfce Form das erf Ladun^dgemafien Ver.l'ulu'en?; k/*r,u 
In der g.leichen Y/eioe durchgefiihrt werden, wie eu in lor La 
tentanmeldung Nr. S 77 317 £Vo/26d und in der am L. ftiii z l*Ko 
eingoreichten Pat entanwe Idling mlfc dem 'JPitel 

"Verfahren aur JSntfernunf; von eauren Gaeen aus Kastftvmifren 

Miechun^en" 

besohrieben i£it« 

Die gemaB der Erfindung zu roiuigenden Gase mid FlUeaigfceiten 
oollen wenlguteas zum Tell mit dor angewendeten Abaorptionaf Liia 
aigkeit niont miaohbar sein. 

Be L den Verunrelnl gunmen, die vrenigatenB teilweiae gemaO dera 
Verfahren der Erfindung aus den Ausgangamaterialien entfernt 
werden ktfnnen, handelt en uioh urn Schwefelv/aos era toff und/oder 
Kohlendioxyd und/oder Kohlenoxysulf id , Andere Verunreinigungen, 
die gleichfalls in den AuBgangasubstanzen vorliegen kSnnen.aind 
Sohwefelkohlenetoff , Blauaaure und Mercaptane und diese kQnnen 
gleionfalls bia zu einem gewiaaen Auamafi durch die erfindunga- 
genafie Benandlung entfernt werden, dooh kbnnen eieh dabei in ge 
viasen Fallen aua den Verunreinigungen und den Aminen nicht re- 
generierbare Yerbindungen bilden, bo daB die Abaorptionefltteaig 
keit eine gewiaae Zeraetzung erleldet. 

009814/1558 
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Beiapiel fttr erfindungBgemliB zu behand lnde flUssig 
Ausgangamaterialien sind KohlenwasBerstoff t)le f aus de- 
nen SchwefelwasBerstoff und haufig Kohlenoxyaulfid exit- 
fernt wird. Von heaonderer Bedeutung sind in dieser Hin- 
sicht verfltiasigte Propan-Propenfraktionen, welche sowohl 
ll 2 $ als auch COS enthalten und welche heim Spalten Oder ther- 
miBOhen Reforraieren von schwef e Dial ti gen Minerals len aus den 
dabei anfallenden Produkten erhalten werden. 

Gemafi der Erfindung konnen auch gasfb*rmige Miechungen mit Er- 
fplg behandelt werden, beispielaweiee Erdgas, Raf £ ineriegas, 
Stadtgas, Abgase und die WaeBeretoff und Kohlenmonoxyd ent- 
imltenden Gaee f welche bei der unvollatandigen Verbrennung 
von Kohlenwaeaeratoffhaltigen Oder kohlenatoffhaltigen Mate- 
rialmen mittela Luft, an Sauerstoff angerei chert er Luft Oder 
reinera Saueratoff , vorzugaweise in Anweeenheit von zugeaetz- 
tem Wasserdampf , erhalten werden. 

Das erflndungagemaQe Verrahren eignet aich besondere gut zur 
Reinigung von KLtiBsigkeiten und insbeaondere Gasen, die Koh- 
lendxysulfid enthalten. 

Die erfindungBgemUfl eingesetsten AbaorptipnaflUaaigkeiten ab- 
aorbieren die Verunreinigungen Kohlendioxyd, Xohlenoxysulfid 
und Sohwefelwaeseraioff unter aonat gleichen Bedingungen mit 
hBherer Geschwindigkeit ale die biBher verv/endeten Amine, was 
einen aehr wesentlichen Vorteil daratellt. 
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Diee wird beat&tigt duroh die Erg bnisse einer R Ihe von 
V rgleioheversuoh n, di mlt dem Ztel durchgeflthrt wurden, 
die Abeorptionageaohwindigkeiten der verachiedenaten Amine 
su beatimaen* wobei praktiach reinee Khlendioxyd und Kohlen- 
etoffoxysulfid bei einer Temperatur von 2?° und Ataoaph&ren- 
druok verwendet wurden. Die Amine wurden in Form von 1-mola- 
ren wttaserigen Waungen angewendet und alle Verauohe wurden 
in dem gleiohen Jet-Reaktor durehgefuhrt. 

Die dabei erzielten Ergebniese eind in der naohetehenden Tabel- 
le susaamengeetellt, in weloher die veraohiedenen relativen Ab~ 
sorptionageaohwindigkeiten angegeben Bind (die Abaorptionege- 
aohwindigkeit let dabei definiert ale die absorbierte Menge pro 
Einneit der OberflUohe pro Zeiteinbeit) , wobei Mono&thanolamin 
ale 8tandardaub&tanz diente, fur welchea daher fUr beide Gase 
der willkttrliche Wert 1 eingeaetst wurde. 



Amin 


Geprttftea Gas 


Koblendioxyd 


KoblenatoflToxy- 
aulfid 


MSA 


1 


1 


BRA 


0.4 


0.8 


Moniiao- 




0.9 


propanolamin 


0.9 


mpa 


0.25 


0.6 


HAS 


etwaa aehr ala 2 


cwieohen 4 und 4*5 


SAX 


etwaa menr ala 1.5 


swisohen 4 und 4»5 


Morpholin 


2 


4 




etwaa menr ale 2 


BWiaohen 4 und 4.5 
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Bei grttfun g von Kohlenoxyaulf id in einem mit Rttbrung ver- 
eehenen Reaktionagef&B warden praktieoh die gl iohen Ergeb- 
ni8ee erhalten. 

Aufierdem wurden auch dieaelben relativen Absorption age a ohwin- 
digkeiten bei anderen Temperaturen im Bereich von etwa 15 bia 
50° gemeeaen. 

Infolge dieaer erhBhten Abaorptionageachwindigkeiten wird fur 
die Abaorption einer vorgegebenen Menge von Verunreiniguhgen 
im Vergleioh zu den bieher verwendeten Alkaholaminen auch nur 
eine verringerte BeriUirungaoberflache benStigt. Andereraeits 
ergibt aich aua den Vergleicheverauohen, daB eich bei Anwendung 
einer bereita vorhandenen Anlage die Verunreinigungen gemafl der 
Erfindung vollatandiger entfernen laaaen ala bei Einaatz der 
bieher ttblichen Amine. 

Pie weaentliohe Verfahrenaatufe beateht im Rahmen der Erfindung 
darin, dafl daa Gas oder die Flttaaigkeit mit der Abaorptionariua- 
aigkeit behandelt wird und awar vorzugaweiae in mehreren Stufen 
im Gtegenatrom* 

Die Oegenstroabehandlung in einer Abaorptionaaaule wird ttbli- 
oherweiae beim Behandeln von Gaaen oder DSapfen hevorzugt* Bei 
einer aolohen Arbeitaweiae lafit aioh im allgemeinen eine wirk- 
eame innige Beriihrung in einer vertikalen Saule erzielen, wobei 
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dM Oae am Boden derselben zugeleitet wird und di S&ule 
mm oder in der tfttne doa Kopfee verlaBt, wahrend das rege- 
nerierte flUaaige Abaorptionamittel am Kopf der Saule zu- 
gefUbrt und die verbrauohte Abaorptionaflttaaigkeit , welohe 
die extrabierten Verunreinigungen enthalt, am oder in der 
Mae dee Sodena der Saule abgezogen wird. Die Saule iat vor- 
sugaweiee mit ?raJctionierbOden 9 Prallplatten, Raachigringen 
der anderen Mltteln zur BefUrderung der BerUhrung zwiachen 
Oaeen und tttiealgkeit auageetattet. In denjenlgen Fallen, wo 
auoh Ko hl enwaaeeretof t e mitabaorbiert warden, kann ea von 
Torteil aein, die Abaorptionabenandlung untor rektifizieren- 
den Bedingungen durensufUhren. 

Andere bekannte Arbeit sweiaen und Vorriohtungen, urn elne Be- 
'rtibrung zwieonen gaef ttrmigen Oenieohen und dea flUseigen Ab- 
eorptionamittel eionerzuatellen, kOnnen gleionfalla zur Anwen- 
dung komften* 

Bei der B enandlung t lUaeiger Auagangamateri alien kiSnnen Miaoh- 
Torriobtungen, wie Propellermiecher oder Zentrifugalmlsoher, 
Oder aber Anlagen XUr die nuealg-Flttaaig-Sxtraktion, wie 
nilkOrperkblonnen oder Kolonnen mit rotierenden Seheiben, oder 
abnliobe Yorrichtungen Terwendet warden. 
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Die Abaorptionsb handlung wird ttblicherw ie bei ein r Tea- 
peratur ia Ber ich von 15 bis 70° und vorsugaweise t n 25 - 
50° durohgefUhrt. Bei einer mehrstufigen Arbeit aweise kann 
ee vorteilhaft aein, einen Temperaturgradienten aneuwenden. 

Gewttnsohtenfalls kann erhBhter Druck angewendet warden, urn 
das zu behandelnde Auagangsmaterial in der flUaaigen Phase 
zu halten Oder die zu faandbabenden Gasvolumina auareichend 
klein zu halten und/oder das Auamafl der Reinlgung zu verstar- 
ken. 

Das fur die Heinigung verwendete verbrauehte flUaaige Absorp- 
tionaaittel enth&lt die physikallsch und/oder ohemisoh gelBste 
Verunreinigungen, wie Sohwefelwasseratoff , Kohlendioxyd und 
Kohlenoxyoulfid, gegebenenfalle zusammen mit a,; ,f*^en Verun- 
reinigungen und/oder ^ewissen Mengen an Kohlenwasseretoffan, 
die von A*^*"g an in den* Ausgangsmaterial vorlagen, BezUglich 
der Yerunreinlgung 003 wird darauf hingewiesen 9 dalB diese im 
Absorptionsalttel cum Teilin Porm der physikalisch und/oder 
chemisch geltteten Hydrolyseprodukte 9 nSmlich Sohwefelwasser- 
stoff und Kohlendioxyd, vorliegt. 

Wenigstens ein Tell und voreugaweise die geaaate Menge dieaer 
AainlOaung wird naoh einer desorptiven Regenerierung fur die 
Behandlung von waiter an Mengen an Auegangvaaterial eingeaetzt. 
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Der Auadruok n desorptive Regenerierung " bezieht eioh auf 
die vollstandige Oder teilweiee Desorpti n von Sohwefelwas- 
serstoff , Kohlendioxyd und/oder Kohlenoxysulf id und g gebe- 
nenf alls weiteren Verunreinigungen aua der verbrauohten Ab- 
sorptionsfltiBsigkeit, indem die Teaperatur erhtSht und/oder der 
Druok verringert und/oder eine Abstreifbehandlung durchgefUhrt 
wird. 

Die Abstreifbehandlung kann duroh dlrektes Einspritzen eines 
Gases oder eines Dampfee, wie Stickstoff Oder Wasserdampf , er- 
folgen oder man laOt es im flUesigen Absorptionsmittel selbst 
su einer Dampfbildung komrnen. Beiepielsweise kann die Regene- 
rierung derart durchgefUhrt werden, dafl die verbrauohte Ab- 
sorptions flUesigkeit bei einem so niedrigen Druok auf eine Tem- 
peratur von z.B» 70 biB 130° erhitzt wird, dafl die LHsung zum 
Sieden kommt t wobei dann die aus den behandelten Gaaen absor- 
bierten Komponenten und/oder die daraus gebildeten HydrolyBe- 
produkte duroh die in der siedenden FlUssigkeit entstehenden 
Dampfe mitgerieeen werden* 

Die Regenerierung der verbrauohten AbsprptionsflUsaigkeit 
kann in irgendeiner hierfitr geeigneten Ublichen Anlage, bei- 
spielsweiee in einer vertikalen Regenerierungs- oder Abstreif- 
s&ule durchgefUhrt werden. 
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In manchen Fallen kann ea sioh ala unmflglioh erweiaen, daa 
Abaorptionemitt 1 nur duroh die v rat hend baaohrieb nen phy- 
aikaliachen Haflnahmen vollatandig zu regen ri ran, well aich 
infolge von Hebenreaktionen Oder von Reaktionen zwiachen den 
angewendeten Aminen und den Verunreinigungen, wie Schwefelkoh- 
lenetoff und Blauaaure, niohtregenerierbare Verbindungen gebil- 
det haben. Urn eine Anreioherung eolcher nichtregenerierbarer 
Verbindungen bis au einem nioht mehr tragbaren AuamaQ zu ver- 
httten, kann es erforderlich werden, einen Teil dee verbrauch- 
ten Oder regenerierten Iitteungamittela ala Nebenatrom abzuzwei- 
gen und nur den reatliohen Anteil der regenerierten Abeorpti- 
onaflUsaigkeit wiederzuverwenden, naohdem die Zuaammenaetzung 
und die Menge gegebenexrfalla vorher duroh Zuaatz frischer Kom- 
ponenten wieder auf den gewttnachten Wert eingeatellt worden iet 
Der abgezweigte Hebenatrom kann eeineraeita phyaikaliaoh Oder, 
ohemiach behandelt werden, um daraua die Amine wiederzugewinnen 

Die Erfindung wird duroh daa nachatebende Auafiihrungabeiapiel 
nalier erlautert* 

Auafiihrungabeiapiel 

Bine duroh Teilverbrenwang von kohlenwaaaerstof fhaltige» Ma-; 

terial mittela Saueretott in Oegenwart von Waaaerdampf erhal- 

tene Gaeaiaohung, welohe die naohatehende Zuaamenaetzun^ auT- 

wiea, (Vol.-*, unter Auaeehlufl von Waaeerdampf ) i 48,0 5* i 

47,4 * 00; 4,0 + C0 2 i 0,8 * und 0,05 * 008, wurde mittela 

einer waaaerigen Meung von Methylaminoathanol mit einer A*in- 

konzentration von 3,33 Mol pro Liter gereinigt. 
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Ba wurda dabei eine v rtikale Abaorptionaaftule mit inem 
DurohaeeBer von 0,36 « verw ndet, die jeweila in einem Ab- 
etand von 0,6 m inBgeaaat 25 GUockenbHden aufwiea. 

Dae Auegangagaa wurd© dam Boden der S&ule kontinuierlich mit 
ainar Geeehwindigkeit von 1 000 Nm 3 je Std. (0°, 1 aim abao- 
lut) augeruhrt, wobei dia Binlafltemperatur 40° betrug. Die 
regenerierte Aainlbeung wurda in dar X&he daa Kolonnankoproa 
ait ainar Geeohwindigkeit von 3 m 5 Ja Std. eingeleitet und 
ihra *emperatur betrug gleichfalla 40°. Die Abaorptionabehand- 
lung wurda bei einem Druok von 20 atm abaolut durchgef tthrt . 

Baa an Kolonnenkopf abgeaogene benandelte Gaa enthielt weni- 
gar ala 0, 1 * C0 2> wanigar ala 0,0005 * H^S und wenigar ala 
0,005 * 008. 

Die am Boden dar AbaorptionaaSule abgeaogene verbrauehte Amin- 
lttBung' wurda bia su einem Druok von 1,5 atm abaolut entepannt 
und kbntinuierlioh den unteran leil ainar vartikalen Regene- 
rierafcule augeftthrt, weloha gleiohfalle einen Durehmeaser von 
0,36 m auXwiea und mit inageaamt 16 GlookenbCden in einem Ab- 
atand von Jeweila 0,6 m veraehen war. 

Ma Bodentamperatur in diesem Regenerator wurda durch indirekte 
Behaisung nit Damp* auf 112° genalten. 



0098U/1SSB 



1542415 

- 19 - 

Tatsaohlloh kaa die AbeorptionsflUesigk it bei di aer Tem- 
peratur sua Sieden und die abaorbierten Verunreinigungen 
HgS und C0 2 aowie gegebenenfalls etwaa reatliohee COS wur- 
den durch den eich auo der siedenden Abeorptionefltteafekeit 
bildenden Damp* abgeatreift. Die bo deBorblerten Verunrei- 
nigungen verlieflen den Regenerator am Kopf der Saule* Die 
regenerierte Absorptions* ltiseigkeit wurde am Boden der Re- 
generiersaule abgesogen und naoh dem Abktihlen auf 40° im 
Kreislauf in die AbsorptionBkolonne zwecke Reinigung weite- 
rer Hengen dee AuBgangsgaBes zurUckgeleitet. Dieae zurttok- 
gefiihrte ibeung enthielt weniger ale 0,03 Mole COg + HgS + 
COS je Mol Methylamino&thanol. 
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Patentanaprliohe t 



1) Verfahrea teur Relnlgung von Pitta aigkel ten und 
Gaaen, welche SohwefelwaeaerBtoff und/oder Kohlendioxyd 
und/oder Kohlenoxyaulfid ale Verunreinigungen enthalten, 
dadurch gekennseichnet f daB die bu reinigenden Subatanzen 
mit einem flUasigen Abaorptionamlttel behandelt warden, wel- 
ches aua einer w&aaerigen Waung von wenigatena einem Amin 
aua der Gruppe der Alkanolalky lamina und Morpholine beateht, 
worauf dae Auegangamaterial mit einem verminderten Gehalt an 
Verunreinigungen und die die absorbierten Verunreinigungen 
enthaltende AbaorptionafluaBigkeit voneinander getrennt wer- 
den und wenigatena ein Teil der AbaorptionafluaBigkeit naoh 
einer deaorptiven Begenerierung fur die Behandlung welterer 
Mengen dea xu reinigenden Auegangemateriala emeut eingeaetet 
wird. 

2) Verfahren naoh Anapruch l f dadurch gekennaeichnet, 
daB ein Amin verwendet wird, welohea awlaohen 120 und 20Q° 
aiedet. 

3) Verfahren naoh Anapruch 1 und 2,~ dadurch gekenn- 
beiohnet, dafi ein Amin verwendet wlrd, welohea swiaohen 135 
und 180° aiedet ♦ 
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4) Verfabren naoh AMpruoh 1 bia 3» dadur h ga- 
kehnaei hnet, dafl eina wMaaerige Lttaung varwendet wird, 
welcha Methylamlnottthanbl und/odar Xthylaminoathanol und/ 
od ar 2,6-Dimethylmorpbolin enthalt. 

5) Verfahren naoH Anapruoh 1 bia 4, daduroh gekann- 
aeiohnet, dafl dar Amingahalt dar Abaorptionaritteaigkeit swi- 
eohen 0,5 und 6 Mol pro titer llagt. 

6) Varf ahren naoh Anapruoh 1 bia 5, daduroh gekenn- 
aeiohnet, dafl dar Aningehalt dor Abeorptioriatttlasigkait awi- 
schon 1 und 6 Mol pro Litar liagt« 

7) Verf ahren naoh Anapruoh 1 bia 6 t daduroh gekenn- 
aeiohnat, dafl die Abaorptionaflttaaigkait auOerdom ain Glykol 
enthait. 

8) Varf ahren naoh Anapruoh 1 bia 7* daduroh gekenn- 
aeiohnot, dafl daa au rainlgende Ausgangaaaterial in einea 
Geganatrom-Mehratu* en-Verrahren »it dar Abaorptionaf Ittaaig- 
keit bahandalt wird. 

g) Verfahren naoh Anapruoh 1 bia 8, daduroh gakenn- 

saiohnet, dad daa au reiniganda Auagangaarterial bai aina* 
faaparatur ia Bereioh von 15 bia 70° »it dar Abaorpttonahtto- . 
aigkeit bahandalt wird. 

00S814/1SII 
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10) Yerfahren naoh Anaprucn 1 ble 9 9 daduroh g - 
kennseiohnot 9 daS das su reinigende Auegangamaterial bei 
einer Seaparatur im Bereich von 25 bia 50° nit der'Abaorp- 
tioneflUsaigkeit behandelt wlrd. 

11) Yerfahren naoh Anepruoh 1 b*a 10, daduroh gekenn- 
seiohnet, dad das su reinigende AuBgangamaterial in einem 
Mehretufen-Varf ahren unter Anwendung einea Semperaturgra- 
dientei} mit der Absorptionaflusaigkeit behandelt wird. 

12) Yerfahren naoh Anaprucn 1 b$a 11 , daduroh gekenn- 
selohnet, dad das su reinigende Aua gang anaterlal bai erhbhtera 
Bruok ait dar Abeorptioneflttsaigkeit behandelt wlrd, 

13) Yerfahren naoh Aiiapruoh * bia 12, daduroh gekenn- 
aeiohnet, dad die deaorptive Begenerierung durchgefiihrt wlrd, 
lndea nan die verbrauohte Abeorptionafltinaigkeit bel einem ao 
niedrigen Druok auf eine f eaperatur swieohen 70 und 130° er- 
hltst, dafl ala sua Sieden koamt* 

14) Abgetaderte Auafuhrungeforw daa Yerfahrena naoh 
Anapruob 1 bla 13 # daduroh gekennseiohnet, dafl daa au reini- 
ganda Auaganganaterial alt einer Abeorptionaflttaaigkeit bahan- 
dalt wlrd f waloha wenigstena ein Ami* auo dar Oruppa dar Alka- 
l|p}aljy lamina und Morphollne und wenigstena ain njiysikaliaohes 
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LUaungamittel fto di ana d m Auagangaaaterial »u ntf r- 
nenden Verunreinigungen enthttlt, worauf daa Auagangamate- 
rial ait ▼arringertem Oehalt an dan Verunreinigungen und 
daa dia abaorbiertea Yerunreinigungen enthalteade flttaeige 
Abaorptionealttel ronelnandar gatrannt wardan und wanlgatena 
einen Toil dar Abaorptionaflttaaigkeit nach erfolgter deaorp- 
tiver Regenerierung erneut Xttr die Behandlung ran weiteren 
Mengen daa mi reinigenden Auagangemateriala eingeaetet wird, 

X5) Vertahren nach Anspruch 14 » daduroh gekenneeichnet , 

dafl die AhaorptionanUeaigkeit auch noch Waaaer enthttlt. 

16) - Yerfahren naoh Anepruch 15 , daduroh gekenneeichnet, 
dafi dar WaaaergehaTt dar Abaorptionefltteaigkeil 1m Bereich von 
1 Die 30 Gew.-* liegt. 

17) Verfahren naoh Anapruch 14 bia 16, daduroh gekenn- 
aelohnet, dafi alB phy alkali ache e Lttsungsmittel Thiophen-tetra- 
hydro-l t l-dioxyd und/odar Dimethylformamid und/oder tf-Xethyl- 
pyrrolidon eingeaetet wird. 

18) Yerfahren mar Entfernung von eauren und/odar Sohwe- 
fal anthaltendan Oaaen aua alnar gaaf Bnaigen Miaehung, daduroh 
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gekennseichnet, dafl dieae lilachung mit einer waaeerigen 
Lasung von Methylaminoathanol als AbaorptionaflUaaigkeit 
behandelt wird. 

19) Verfahren nach Anapruch 18 9 dadurch gekennzeich- 

net, daB die gaaftirolge Mlechung Kohlenoxyaulfid enthalt. 
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